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Patentanspruche 

1 . Verfahren zur destillativen Reinigung von Triethylendiamin (TEDA), dadurch ge- 
kennzeichnet, dass man die Auftrennung in einer Trennwandkolonne durchfiihrt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man eine 
Trennwandkolonne einsetzt, deren innenliegendes Trennblech nach unten bis in 
den Sumpf gefuhrt wird, sodass im unteren Kolonnenbereich getrennte Raume 
ausgebildet werden. 

3. Verfahren nach Anspriichen 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass man das 
Flussigkeitsriicklaufverhaltnis am oberen Ende der Trennwand auf den Zulauf 
bzw. Entnahmeteil der Kolonne im Verhaltnis von 1 zu 1 bis 1 zu 5 regelt. 

4. Verfahren nach Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass man die Ver- 
weilzeit im Sumpfverdampfer auf 1 bis 15 Minuten begrenzt. 

5. Verfahren nach Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
Trennwandkolonne bei einem Kopfdruck von etwa 0,5 bis 5 bar betreibt. 

6. Verfahren nach Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass man die Zu- 
laufstelle fur das Roh-TEDA zwischen dem funften und dreiBigsten theoreti- 
schen Boden und die Seitenentnahme fur das Rein-TEDA zwischen dem zwei- 
ten und zwanzigsten theoretischen Boden positioniert. 

7. Verfahren nach Anspruchen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass man die 
Trennwand in der Kolonne mittig zwischen dem Kolonnensumpf und dem drei- 
Bigsten Boden anordnet. 
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1. Zeichn. 
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Verfahren zur destillativen Gewinnung von hochreinem Triethylendiamin (TEDA) 
Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein verbessertes Verfahren zur destillativen Gewin- 
nung von Triethylendiamin (= TEDA = DABCO® = 1 ,4-Diazabicyclo-[2,2,2]-octan) und 
Losungen hiervon. 

TEDA , das unter Normalbedingungen ein Feststoff ist, ist ein bedeutender Katalysator 
0 fur die Herstellung von Polyurethanschaumen. 

Fur diese und andere Einsatzgebiete ist ein reines, moglichst geruchsloses und rein- 
weiBes TEDA mit einer moglichst geringen Verfarbung, z.B. mit einer moglichst kleinen 
APHA-Farbzahl (DIN-ISO 6271), das diese Eigenschaften auch uber langere Lagerzei- 
5 ten(vonz.B. 6, 12 oder mehr Monaten) beibehalt, erwunscht. 

Zur Herstellung und Reinigung von TEDA sind verschiedene Verfahren bekannt. In der 
DE-A 19962455 wird ein Verfahren zur Herstellung von TEDA beschrieben, bei wel- 
chem TEDA verdampft wird und das dampfformige TEDA in ein flussiges Losungsmit- 
20 tel eingeleitet wird. 

In der DE-A 1 01 00949 wird ein Verfahren zur Herstellung von TEDA offenbart, bei wel- 
chem u.a. das Losungs- bzw. Verdunnungsmittel spezielle Eigenschaften aufweist. 

25 In der DE-A 1 9933850 wird ein Verfahren zur Reinigung von TEDA beschrieben, bei 
welchem man das TEDA nach einer fraktionierenden Destination in ein flussiges L6- 
sungsmittel einleitet. 

Bei der groBtechnischen Herstellung wird TEDA aus Roh-TEDA ublicherweise in dis- 
30 kontinuierlich betriebenen Destillationseinrichtungen Oder in zwei Oder mehreren konti- 
nuierlich betriebenen Destillationseinrichtungen aufgearbeitet. Dies wird beispielswe.se 
in der DE-A 19933850 (Seite 3, Zeilen 30 bis 43) beschrieben. 

Die nach der Vorabtrennung der Leicht- und Schwersieder noch enthaltenen Neben- 
35 komponenten werden bei der konventionellen Destination in der Reindestillation zum 
Teil jedoch zersetzt und konnen zur Bildung von unerwunschten Nebenprodukten fuh- 
ren wodurch die Produktqualitat des TEDA verschlechtert werden kann. Somit ist - urn 
den ublichen hohen Anforderungen bei der Produktqualitat hinsichtlich Parametern wie 
Farbe, Farbstabilitat, Geruch und Produktreinheit - ein groBer verfahrenstechnischer 
40 Aufwa'nd notig, urn den geschilderten Nachteilen zu begegnen. 
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Es stellte sich somit die Aufgabe, ein verbessertes Verfahren zur Reinigung von Roh- 
TEDA zu finden, welches die Gewinnung von hochreinem TEDA in hoher Qualitat in 
verfahrenstechnisch einfacher und kostengunstiger Art und Weise ermoglicht. 

Demgemass wurde ein Verfahren zur destillativen Reinigung von Triethylendiamin 
(TEDA) gefunden, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass man die Auftrennung in 
einer Trennwandkolonne durchfuhrt. 

Trennwandkolonnen sind allgemein bekannte Destillationskolonnen und in der Literatur 
umfangreich beschrieben. Sie weisen senkrechte Trennwande auf, die in Teilbereichen 
eine Quervermischung von Flussigkeits- und Brudenstromen verhindem. Meist besteht 
die Trennwand aus einem ebenen Blech und sie unterteilt die Kolonne in Langsrich- 
tung in deren mittlerem Bereich in einen Zulaufteil und einen Entnahmeteil. Bei dem 
erfindungsgemaBen Verfahren wird das aufzutrennende Gemisch, das Roh-TEDA, 
dem Zulaufteil der Trennwandkolonne zugefiihrt und das Produkt, das Rein-TEDA wird 
aus dem Entnahmeteil flussig Oder dampfformig abgezogen. 

Der Einsatz einer Trennwandkolonne ware bei dem vorliegenden Stoffsystem vom 
Fachmann nicht in Betracht gezogen worden, da - wie bereits vorstehend erlautert - 
aufgrund von stofflichen Zersetzungsprozessen unerwunschte Nebenprodukte gebildet 
werden, welche die Produktqualitat verschlechtem konnen. Daher wurde bei diesem 
Stoffsystem wegen der allgemein geforderten, hohen Qualitat an TEDA nur eine zwei- 
stufige Destination als aussichtsreich eingeschatzt. Im Fall einer Trennwandkolonne 
waren in dieser Hinsicht verstarkte Nachteile zu erwarten gewesen. Es stellte sich je- 
doch heraus, dass durch das erfindungsgemaBe Verfahren hochreines TEDA in ver- 
fahrenstechnisch einfacher und wirtschaftlicher Weise gewonnen werden kann. 

Generell ist bei dem erfindungsgemaBen Verfahren die Trennwand in Kolonnenlangs- 
richtung unter Ausbildung eines oberen gemeinsamen Kolonnenbereichs und/oder 
eines unteren gemeinsamen Kolonnenbereichs, eines Zulaufteils und eines Entnahme- 
teils angeordnet. In einer bevorzugten Ausfiihrungsform ist die Trennwand nach unten 
bis in den Sumpf der Kolonne gefuhrt, sodass nur im oberen Bereich der Kolonne ein 
gemeinsamer Bereich ausgebildet wird. Hierdurch wird vorteilhafterweise erreicht, dass 
durch Zersetzung der Schwersieder oder Nebenkomponenten entstehende Leichtsie- 
der nur in dem unteren Kolonnenteil nach oben gefuhrt werden, welcher dem Kolon- 
nenzulauf zugeordnet ist. Hierdurch wird ein unerwunschter Austrag dieser Leichtsie- 
der uber den Seitenabzug vermieden. 

Das Verfahren wird in der Regel kontinuierlich durchgefuhrt. 
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Die Trennwandkolonne ist bevorzugt mit zwei Sumpfverdampfern und einem Konden- 
sator am Kolonnenkopf ausgestattet. 

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren wird in vorteilhafter Weise die Verweilzeit im 
Sumpfverdampfer und dem zugehdrigen Rohrleitungssystem auf 1 bis 15 Minuten, 
bevorzugt 1 bis 5 Minuten, begrenzt. Dadurch wird trotz Zersetzung der Schwersieder 
sowie der Nebenkomponenten die geforderte TEDA-Qualitat im Entnahmeteil erreicht. 

In einer bevorzugten Verfahrensvariante wird das Flussigkeitsrucklaufverhaltnis am 
oberen Ende der Trennwand auf den Zulauf- bzw. Entnahmeteil der Kolonne im Ver- 
haltnis von 1 :1 bis 5, bevorzugt im Verhaltnis von 1 : 1 ,4 bis 2 geregelt. Dies erfolgt 
bevorzugt in der Weise, dass die Flussigkeit am oberen Ende der Trennwand gesam- 
melt und uber eine Regelungs- Oder Stellvorrichtung im genannten Verhaltnis auf den 
Zulauf- bzw. Entnahmeteil der Kolonne aufgegeben wird. Dadurch wird ein niedrigerer 
Energieverbrauch gewahrleistet. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird bevorzugt bei einem Druck im Kolonnenkopf 
von 0,5 bis 5 bar, bevorzugt 0,5 bis 1 ,5 bar, durchgefuhrt. 

Bevorzugt ist im oberen gemeinsamen Kolonnenbereich eine Temperaturregelung vor- 
gesehen, mit einer Messstelle unterhalb des obersten theoretischen Bodens, bevorzugt 
im dritten theoretischen Boden von oben gezahlt, die als StellgroBe den Destillatstrom, 
das Riicklaufverhaltnis Oder bevorzugt die Rucklaufmenge, nutzt. Dadurch wird ein 
stabiler Betrieb der Kolonne gewahrleistet mit der Folge einer weiteren Verbesserung 
der erzielbaren Produktreinheit. 

In einer weiteren Verfahrensvariante ist zusatzlich Oder alternativ eine Temperaturrege- 
lung im unteren Kolonnenbereich des Zulaufteils vorgesehen mit einer Messstelle 
oberhalb des untersten theoretischen Bodens, bevorzugt auf dem zweiten theoreti- 
schen Boden von unten gezahlt, die als Stellgr63e die Sumpfentnahmemenge nutzt. 
Durch diese zusatzliche MaBnahme wird eine weitere Verbesserung des stabilen Ko- 
lonnenbetriebs erreicht. 

Daruber hinaus kann zusatzlich Oder alternativ eine Standregelung am Kolonnensumpf 
im Zulauf- und/oder im Entnahmeteil vorgesehen werden, die als StellgroBe die Sei- 
tenentnahmemenge nutzt. 

Die in dem erfindungsgemaBen Verfahren eingesetzte Trennwandkolonne weist eine 
Anzahl von theoretischen Boden von etwa 20 bis 70, bevorzugt von 30 bis 50 auf. 
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Bevorzugt ist die Zulaufstelle fur das Roh-TEDA auf einem theoretischen Boden zwi- 
schen dem 5 bis 30., bevorzugt zwischen dem 10 bis 20. theoretischen Boden ange- 
ordnet. 

5 Die Seitenentnahmestelle fur das Rein-TEDA erfolgt zwischen dem 2 bis 20., bevor- 
zugt zwischen dem 3 bis 20. theoretischen Boden. 

Die Trennwand ist in der Kolonne bevorzugt zwischen dem Kolonnensumpf und dem 
30.theoretischen Boden von unten gezahlt, besonders bevorzugt zwischen dem Kolon- 
10 nensumpf bis 20. theoretischen Boden angeordnet. Hierbei ist die Trennwand in einer 
bevorzugten Ausfuhrungsform mittig angeordnet. 

Bezuglich der trennwirksamen Einbauten gibt es grundsatzlich keine Einschrankungen; 
bevorzugt sind geordnete Packungen Oder Boden vorgesehen. 
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Die Erfindung wird im Folgenden anhand der Abbildung und eines Ausf uhrungsbei- 
spiels naher erlautert. 

Die Abbildung zeigt eine Trennwandkolonne (1) mit einer Trennwand (10), welche die 
20 Trennwandkolonne in einen gemeinsamen oberen Kolonnenbereich (1 1 ), einen Zulauf- 
teil (12), (14), mit Verstarkungsteil (12) und Abtriebsteil (14) einen Entnahmeteil (13), 
(15) mit einem Abtriebsteil (15) und einem Verstarkungsteil (13) unterteilt. Das Roh- 
TEDA tritt uber die Zulaufleitung (2) zwischen den Kolonenteilen 12 und 14 in die 
Trennwandkolonne ein. Das Rein-TEDA wird uber den Seitenabzug (3) zwischen den 
25 Kolonnenteilen 1 3 und 1 5, bevorzugt in dampfformiger Form entnommen. Der am Ko- 
lonnenkopf anfallende Brudenstrom wird uber Leitung (16) im Kondensator (9) der ge- 
gebenenfalls durch einen Nachkiihler erganzt wird, teilweise kondensiert und in den 
Rucklaufstrom (17) sowie den Destillatstrom (4) aufgeteilt. Der nicht kondensierte An- 
tiM. J - teil aus dem Kondensator (9) enthalt die leichtsiedenden Verunreinigungen und wird 
^ 30 dampfformig uber Leitung (22) abgezogen. Am unteren Kolonnenende des Zulauf- und 
des Entnahmeteils wird die Flussigkeit uber die Leitungen (1 8), (20) in den Verdamp- 
fern (7), (8) teilweise verdampft und uber die Rohrleitungen (19), ( 21) in die Kolonne 
zuruckgefuhrt. Mittels Leitungen (5), (6) werden schwersiedende Verunreinigungen 
abgezogen. Die Verdampfer (7), (8) konnen als Naturumlaufverdampfer Oder als 
35 Zwangsumlaufverdampfer ausgebildet sein, im letzteren Fall sind zusatzlich Umlauf- 
pumpen fur die Flussigkeitsstrome erforderlich. Besonders vorteilhaft hinsichtlich der 
Vermeidung von unerwunschten Zersetzungsprodukten ist es, anstelle von Zwangsum- 
laufverdampfern Fallfilmverdampfer Oder Dunnschichtverdampfer einzusetzen, da mit 
dieser Bauart die kurzeren Verweilzeiten moglich sind. Zur Verringerung der Verweil- 
40 zeiten der Flussigkeit im Verdampfersystem ist es gunstig, die Standhaltung nicht in 
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5 

der unteren Kolonnenhaube, sondern in den Zulaufleitungen der Flussigkeit (18), (20) 
anzuordnen. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ermoglicht eine verfahrenstechnisch einfache, wirt- 
schaftliche und effiziente Gewinnung reinem Triethylendiamin (TEDA) und Losungen 
hiervon. Dabei werden Produkte (TEDA) von hoher Qualitat beziiglich Farbe, Farbsta- 
bilitat, Geruch und Reinheit hergestellt. 

Beispiel 

Ein Roh-TEDA-Strom von 280 kg/h mit einer Temperatur von 167°C wurde fliissig auf 
dem 8. theoretischen Boden einer Trennwandkolonne 1 mit insgesamt 30 theoreti- 
schen Boden eingespeist. Das Roh-TEDA wies folgende Zusammensetzung auf: 

A ,L15 Wasser: 0,1 Gew.-% 

: * Leichtsieder l,4Gew.-% 

Piperazin: 34,0Gew.-% 

Ethylpiperazin: 0,9Gew.-% 

TEDA: 58,2Gew.-% 
20 Aminoethylpiperazin: 2,0 Gew.-% 

Ruckstand: 3,4Gew.-% 

Die Trennwand 10 erstreckte sich vom Kolonnensumpf bis zum 20. theoretischen Bo- 
den. Die Seitenentnahme 3 erfolgte auf dem 3. theoretischen Boden. Der Betrieb der 
25 Kolonne erfolgte bei einem Kopfdruck von 1 ,2 bar und einem Sumpfdruck von 1 ,3 bar. 
Am Kopf der Kolonne wurde bei einer Temperatur von 1 54°C kondensiert. Aus dem 
Kondensator 9 wurde ein dampfformiger leichtsiederhaltiger Strom 22 von 4 kg/h ab- 
gezogen. Aus dem kondensierten Strom wurde ein Teilstrom 4 von 100 kg/h abgezo- 
iW i k gen Die hochsiedenden Verunreinigungen 5, 6 wurden am Kolonnensumpf in einem 
30 Mengenstrom von 19 kg/h bei einer Temperatur von 230 bzw. 180°C entnommen. Am 
Seitenabzug 3 wurde das Wertprodukt TEDA bei einer Temperatur von 1 81 °C dampf- 
fdrmig in einer Menge von 157 kg/h mit einem Gehalt von 99,9 Gew.-% erhalten. 
Das Aufteilungsverhaltnis fur die Flussigkeit am oberen Ende der Trennwand 10 betrug 
1 : 1 ,5 zwischen Zulauf- und Entnahmeteil. 

Durch das erfindungsgemaRe Verfahren kann die Destination von Roh-TEDA zu Rein- 
TEDA unter Einhaltung der geforderten Spezifikation mit einer Investitionskostenein- 
sparung von 20 % gegenuber dem herkommlichen zweistufigen Destillationsverfahren 
durchgefuhrt werden. 



35 
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Verfahren zur destillativen Gewinnung von hochreinem Triethylendiamin (TEDA) 
Zusammenfassung 

Verfahren zur destillativen Reinigung von Triethylendiamin (TEDA), wobei man die 
Auftrennung in einer Trennwandkolonne durchfuhrt 
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